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I 

 

RESUMEN 

 
En el presente trabajo se sintetizaron nanomateriales de dióxido de titanio (TiO2) por el 

método sol-gel con combinación de fases (anatasa y rutilo) mediante el control de la 

temperatura, realizando tratamientos a 425, 475, 525 y 575°C. Los materiales de óxido 

de cobre (CuO) se obtuvieron por el método Pechini. También se realizó una mezcla 

mecánica de TiO2/CuO en proporción 1:1. Las propiedades antimicrobianas de los 

materiales se evaluaron para determinar su potencial aplicación en la industria de la 

construcción, específicamente para inhibir la formación de biopelículas en superficies. 

Los resultados de difracción de rayos X (DRX) y la técnica de Refinamiento Rietveld 

muestran que la fase rutilo aumenta, teniendo 8.42% a 425°C y 91.65% a 525°C y la fase 

anatasa disminuye al incrementar la temperatura, pasó de 93.58% en 425°C a 8.35% en 

525°C. En los materiales de CuO se observó la fase tenorita y en los compositos hay una 

combinación de fases anatasa, rutilo y tenorita, la presencia de la fase tenorita favoreció 

en la respuesta antimicrobiana de los materiales.  Los espectros de FTIR (espectroscopia 

infrarroja por transformada de Fourier) mostraron la presencia de señales 

correspondientes a las vibraciones de Ti-O y de Cu-O en ~530 cm-1 observando ligeros 

cambios respecto a los materiales obtenidos por sol-gel, mientras que los obtenidos por 

mezcla mecánica no presentaron cambios importantes con respecto a la temperatura. 

Con los análisis DLS y ELS se obtuvo el tamaño promedio de partícula con valores desde 

~225 nm a ~750nm con potencial Z entre -11mV y -21mV. Finalmente, en las 

evaluaciones de MIC se encontró que el material de CuO/TiO2 a 475°C tuvo mayor 

actividad inhibitoria para Staphylococcus aureus y Escherichia coli con respecto a los 

otros materiales de CuO/TiO2, TiO2 y CuO. Este material inhibe la formación de 

biopelículas en superficies, evitando la proliferación de las bacterias al ambiente. 

 

Palabras clave: TiO2, CuO, biopelícula, actividad antimicrobiana, superficies 

construidas. 
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II 

 

ABSTRACT 

 
In the present work, titanium dioxide (TiO2) nanomaterials were synthesized by the sol-

gel method with a combination of phases (anatase and rutile) by temperature control, 

performing treatments at 425, 475, 525 and 575°C. Copper oxide (CuO) materials were 

obtained by the Pechini method. A mechanical TiO2/CuO mixture was also performed in 

a 1:1. The antimicrobial properties of the materials were evaluated to determine their 

potential application in the construction industry, specifically to inhibit the formation of 

biofilms on surfaces. The X-ray diffraction (XRD) and Rietveld Refinement technique 

results show that the rutile phase increases, from 8.42% at 425°C to 91.65% at 525°C 

and the anatase phase decreases with increasing temperature, from 93.58% at 425°C to 

8.35% at 525°C. In CuO materials, the tenorite phase was observed and in the 

composites there is a combination of anatase, rutile and tenorite phases, the presence of 

the tenorite phase favored the antimicrobial response of the materials.  The FTIR spectra 

(Fourier transform infrared spectroscopy) showed the presence of signals corresponding 

to the vibrations of Ti-O and Cu-O at ~530 cm-1 observing slight changes with respect to 

the materials obtained by sol-gel, while those obtained by mechanical mixing didn’t 

present important changes with respect to temperature. 

With DLS and ELS analyses, the average particle size was obtained with values from 

~225 nm to ~750nm with Z potential between -11mV and -21mV. Finally, in the MIC 

evaluations, it was found that the CuO/TiO2 material at 475°C had greater inhibitory 

activity for Staphylococcus aureus and Escherichia coli compared to the other CuO/TiO2, 

TiO2 and CuO materials. This material inhibits the formation of biofilms on surfaces, 

preventing the proliferation of bacteria into the environment. 

 

Keywords: TiO2, CuO, biofilm, antimicrobial activity, constructed surfaces.
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1 

 

INTRODUCCIÓN 
   

En la actualidad, las cepas de microorganismos resistentes a los procesos de 

desinfección tradicionales han aumentado [1]. Esto ha impactado de manera 

contundente en diversas áreas relacionadas a la salud, entre las que destacan el área 

farmacéutica y biomédica. Sin embargo, también ha impactado al área de alimentos 

y la construcción, ya que se ha detectado que las bacterias emplean como 

mecanismo de supervivencia la formación de biopelículas en las superficies. Esto a 

fin de propiciar un ambiente que les permita la reproducción/proliferación y 

mecanismos de protección para tolerar las moléculas con actividad antimicrobiana 

que se utilizan de forma cotidiana como OH, H2O2, O3, entre otras. 

 

 En este sentido, existen diversas características y microhábitats en la superficie 

construida que les permiten a estos microorganismos desarrollar esta resistencia o 

tolerancia, entre las cuales se destacan; adaptabilidad en ambientes con variaciones 

de temperatura, pH, espacios en la superficie del material donde pueden 

resguardarse como poros o pintura, así como a nivel celular en la disminución de la 

permeabilidad de la membrana y la flexibilidad genética [2]. Una biopelícula se podría 

definir como la acumulación organizada de bacterias en una matriz adherida a una 

superficie viva o inerte como las superficies construidas: cemento, madera, acero, 

plástico, entre otros. La biopelícula está protegida por una cubierta polisacárida, que 

al romperse libera bacterias al ambiente que pueden infectar a las personas que 

entren en contacto [3]. Estos focos de infección se pueden presentar en entornos 

cerrados, con falta de ventilación, presencia de humedad, etc., y superficies 

(comúnmente de edificios) causando el síndrome de edificio enfermo (SEE). Además 

de generar problemas estéticos en los edificios lo cual requiere de inversión 

económica para su restauración. La Organización Mundial de la Salud (OMS) 

considera prioritarias las infecciones que causan a la salud de las personas estos 

patógenos que se desarrollan en los SEE [4]. 
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2 

 

Las bacterias emplean la formación de biopelículas como una estrategia de 

supervivencia, al reproducirse comparten su información genética y resistencia a 

diferentes fármacos, dificultando el proceso de recuperación de los pacientes que 

han estado en contacto con estos microorganismos. Entre las bacterias más 

reportadas con resistencia a los procesos de desinfección y formadoras de 

biopelículas destaca; Escherichia coli y Staphylococcus aureus [5,6]. También han 

sido reportadas entre las principales bacterias patógenas que causan infecciones 

severas en las personas [7, 8]. 
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1.1 Justificación  

A nivel mundial, una estrategia prometedora en la inhibición de bacterias ha sido 

nanotecnología mediante la aplicación de materiales a base de óxido de cobre (CuO) 

y dióxido de titanio (TiO2) [1]. En este sentido, el TiO2 ha presentado resultados 

interesantes, se han reportado nanoestructuras de TiO2 con fase anatasa y titanio en 

forma de nanobarras, con actividad contra bacterias Gram negativas y Gram positivas 

[9]. Del mismo modo, el CuO ha demostrado tener buenas propiedades bactericidas 

contra E. coli y S. aureus [7] con una mayor actividad antimicrobiana contra S. aureus. 

Por otro lado, nanobarras de CuO y compositos de CuWO4/CuO fueron evaluados 

contra E. coli y Puccinia graminiss encontrando que el composito CuWO4/CuO 

presenta mayor actividad bactericida [10].   

Es importante mencionar que, algunas investigaciones han combinado estos dos 

óxidos [6, 11], obteniendo una mejora en la actividad antimicrobiana, atribuyendo 

esta actividad a su estructura y área superficial, sin embargo, existen otros factores 

que pueden promover la actividad antimicrobiana contra las bacterias; como la 

presencia de diferentes fases en una misma estructura en el caso del TiO2. Las 

diversas investigaciones reportan principalmente la fase anatasa, no obstante, el 

titanio presenta otras fases como rutilo y brookita las cuales en muchas ocasiones 

se excluyen y puede tener un efecto significativo en la actividad antimicrobiana. 

Por consiguiente, en el presente trabajo se sintetizaron nanomateriales de TiO2 y 

CuO y una combinación mecánica de TiO2/CuO con diferentes porcentajes de las 

fases; anatasa, rutilo y tenorita por medio del control de la temperatura de 

calcinación, para determinar la actividad antimicrobiana del cobre y titanio solos y 

combinados para  evaluar la influencia de las fases del titanio en la actividad 

antimicrobiana del cobre y sus posibles aplicaciones en la industria de la 

construcción, con el propósito de emplear a corto plazo estos materiales en 

superficies construidas, como un método eficiente en la inhibición de formación de 

biopelículas por bacterias que causan problemas en la salud de los habitantes de 

los edificios, otorgando la categoría de síndrome de edificio enfermo.  
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 1.2 Pregunta de investigación 

¿Es posible mejorar la capacidad de inhibición de biopelículas de E. coli y S. aureus 

y potenciar las propiedades antimicrobianas del CuO y TiO2 al combinar ambos 

óxidos con diferentes porcentajes de fases cristalinas? 

 

 

1.3 Hipótesis 
 

Las propiedades antimicrobianas del CuO y TiO2 serán potencializadas al combinar 

ambos óxidos con diferentes porcentajes de fases cristalinas, mejorando su 

capacidad de inhibición de biopelículas en E. coli y S. aureus. 

 

 1.4 Objetivo General 

Evaluar distintos porcentajes de fases cristalinas en nanomateriales de CuO y TiO2 

en su capacidad de inhibir biopelículas de E. coli y S. aureus como potenciales 

aditivos en superficies construidas.  

 

        1.4.1 Objetivos Específicos 

✓ Establecer los parámetros de síntesis para controlar los porcentajes de 

las fases cristalinas de TiO2 en nanomateriales de CuO/TiO2. 

✓ Analizar el efecto de la temperatura de calcinación en las propiedades 

estructurales, espectroscópicas y electrocinéticas de los 

nanomateriales de CuO/TiO2. 

✓ Determinar la influencia de los porcentajes de las fases cristalinas del 

TiO2 en la actividad inhibitoria de nanomateriales de CuO/TiO2 contra 

E. coli y S. aureus.  
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2.1 Propiedades inhibitorias de los óxidos metálicos 

Se le conoce como materiales inhibitorios a aquellos materiales que generan un 

efecto bacteriostático o que detienen el proceso de reproducción en microorganismos 

patógenos, garantizándose la disminución o eliminación de estos [12]. Hoy en día, la 

nanotecnología presenta un amplio espectro de nuevas posibilidades, ofrece técnicas 

que permiten la síntesis de materiales con propiedades antimicrobianas ya que el 

método de síntesis está ampliamente relacionado con el comportamiento 

fisicoquímico y las propiedades de los materiales [13].   

Desde hace tiempo, son muy conocidos los nanomateriales con propiedades 

antimicrobianas para combatir microorganismos [14], entre los cuales destacan las 

nanopartículas de Ag, CuO, ZnO y TiO2. Sin embargo, algunas de ellas no son de 

amplio espectro y presentan algunas desventajas como: poca estabilidad, grandes 

tamaños de partículas, baja área superficial, métodos de síntesis que dificultan el 

control de la estequiometría exacta, daño a la salud, entre otros. Un ejemplo son 

las nanopartículas de Ag, las cuales pueden llegar a ser toxicas [15]. Los óxidos 

metálicos como el TiO2 y el CuO han demostrado tener un alto índice de efectividad 

bactericida ante bacterias patógenas Gram positivas y Gram negativas, como E. coli 

y S. aureus. Esto, gracias a su composición atómico-molecular y su eficiente 

estabilidad al estar en contacto con sistemas biológicos y bioseguridad [16]. 

 Se ha demostrado que algunas células responden de forma muy diferente a las 

nanopartículas de TiO2 anatasa y rutilo [17].  Derivado de estas diferencias 

observadas, se ha generado la necesidad de evaluar el efecto de las fases cristalinas 

en las interacciones con bacterias. 

Entre los estudios realizados se encuentra el reportado por Tekin et al [18] quienes 

desarrollaron nanopartículas de TiO2, así como compositos de PVA/TiO2 y PEG/TiO2, 

evaluando sus propiedades bactericidas en E. coli. En sus resultados encontraron 

que el composito PEG/TiO2 con fase anatasa mostró una mejor respuesta al eliminar 

la bacteria Gram negativa en comparación con las nanopartículas que se evaluaron 

de forma individual.  
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Por otro lado, Maheswari et al [5] sintetizaron nanopartículas de TiO2 con fase 

anatasa y brookita, comparando con nanopartículas del mismo tipo, pero obtenidas 

empleando extractos, de jengibre, ajo, y jengibre-ajo evaluando sus propiedades 

bactericidas contra Klebsiella pneumoniae, Pseudomonas aerueoginosa, 

Streptococcus mutants, E. coli y S. aureus. En sus resultados se presentan 

respuestas diversas ante las diferentes bacterias, sin embargo, los compuestos 

combinados con agentes naturales demostraron una mejor eficiencia. 

Por otra parte, se sintetizaron compuestos de ZnO-TiO2 [19], a diversos porcentajes 

(85-15,75-25,65-35%) manteniendo en el TiO2 la fase anatasa, tamaños de cristal 

menores a 50 nm y evaluando sus propiedades bactericidas en E. coli. De sus 

resultados destaca que el composito ZnO-TiO2 con fase anatasa tuvo mejor 

respuesta en la eliminación de la bacteria con tamaño promedio de 10 nm. 

Se ha reportado la obtención de un composito con nanohojas de CuO y oxido de 

grafeno (GO) para mejorar la actividad bactericida en celulosa bacteriana (BC) [20], 

demostrando que los compositos de BC/GO-CuO tienen una buena respuesta 

bactericida contra Gram positivas y Gram negativas como S. aureus y E. coli. 

Mientras que, la funcionalización de nanopartículas de cobre (CuO) y zinc (ZnO) [8] 

con alginato de sodio y quitosano demostró un 60% de inhibición en la oscuridad y 

un 90% bajo irradiación de luz contra S. aureus y E. coli. 

Liu et al [21] desarrollaron compositos de NiP/CuO donde concluyen que el Ni-P 

promueve la transferencia de electrones, acelera la separación de pares electrón- 

hueco para la actividad fotocatalitica y tiene una relación con el desempeño 

bactericida debido a un incremento en la actividad contra E. coli. Pragathiswaran [1] 

desarrolló compositos de TiO2@ZnO con fase anatasa y rutilo, y los decoró con 

nanopartículas de oro. Las propiedades bactericidas fueron evaluadas en E. coli y 

S. aureus en proceso in vitro, encontrando que las nanopartículas fueron efectivas 

en la eliminación de estos agentes patógenos. Es importante mencionar que, en la 

literatura se menciona que el TiO2 presenta actividad antimicrobiana, sin embargo, la 

mayoría de los artículos que se encuentran disponibles, el dióxido de titanio 

presenta combinación de la fase anatasa con la fase rutilo o brookita, lo que permite 

suponer efectos sinérgicos de las mezclas de fase [22-23]. 
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La transformación de fase de anatasa al rutilo conlleva los cambios en la estructura 

electrónica que es responsable de las propiedades químicas de la superficie de 

TiO2 que afecta su comportamiento biológico. Además, el TiO2 tiene otras fases 

como la monoclínica y la brookita, que poseen características estructurales 

diferentes. 

Algunos estudios [8, 11] señalan que hay una mejora en las propiedades de materiales 

con fases cristalinas mixtas en diferentes porcentajes, pero hasta ahora el análisis de 

estas propiedades ha sido poco explorado y los resultados no son concluyentes. 

En la síntesis del TiO2, la formación inicial de la fase cristalina depende 

significativamente de las condiciones y parámetros del proceso. El control de las 

condiciones de síntesis afecta la cinética de la transformación de las fases. Incluso 

cambios menores en los parámetros del proceso pueden provocar cambios de 

rendimiento en la fase cristalina [5, 6]. 

El CuO el cual también es conocido por sus propiedades inhibitorias, entre las cuales 

destaca su capacidad para: destruir o alterar los ácidos nucleicos (ADN), provocando 

que las células pierdan su capacidad de multiplicarse [14], además de alterar la 

permeabilidad de su membrana celular. 

 

2.2 Dióxido de Titanio (TiO2)  

El dióxido de titanio es un material que destaca por su bajo costo y biocompatibilidad, 

es un compuesto inorgánico que se encuentra de forma natural y abundante en tres 

fases cristalinas: rutilo, anatasa y la brookita. 

La brookita y la anatasa son fases metaestables, mientras que el rutilo es un material 

termodinámicamente muy estable [24].  El valor de ancho de banda prohibida de 

anatasa es de 3.2 eV y para rutilo es de 3.0 eV. 

A temperaturas de ~300 a ~700°C se puede obtener la fase anatasa, esta posee una 

estructura tetragonal con grupo espacial 141/amd y tiene los siguientes parámetros 

de red: a/b= 3.783Å y c= 9.510Å. La celda unitaria se conforma de 4 átomos de titanio 

y 8 átomos de oxígeno con su pico representativo en el plano (110) y en ~25.354 en 

2 de acuerdo con el PDF 00-004-0477 (anexo 1). Por otro lado, la fase rutilo se 

obtiene a temperaturas a partir de ~500 °C y posee una estructura tetragonal con 
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grupo espacial p42/mnm y tiene los siguientes parámetros de red: a/b= 4.594Å y c= 

2.958Å se conforma de 2 átomos de Ti y 4 átomos de oxígeno con su pico 

representativo en el plano (110) en ~27.463 en 2 de acuerdo con el PDF 00-004-

0551 (anexo 2).  Los datos estructurales de la fase anatasa y rutilo anteriormente 

descritos pertenecen a los materiales de TiO2 sintetizados en este proyecto de 

acuerdo con la indexación de los espectros de DRX. 

En la Figura 1 se muestra la formación de pares electrón-hueco (e-/h+) generando 

radicales libres muy reactivos que interaccionan con su entorno, generando un 

proceso de óxido-reducción hasta convertirlos en especies menos reactivas por 

acción de la luz ultravioleta que promueve que el electrón pase de la banda de 

valencia a la banda de conducción.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 1. Mecanismo de efecto fotocatalítico del TiO2. Modificado de [24]. 

 

Esta propiedad es de mucho interés en sistemas biológicos, ya que se generan en el 

proceso de fotocatálisis provocado por la radiación UV, en este se desarrollan 

radicales de oxígeno y moléculas de oxígeno monoatómicas y triatómicas, que se 

convierten en promotores de la acción bactericida. 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



 

10 

 

Estas moléculas al estar en contacto con las bacterias son capaces de generar daño 

celular en las bacterias, ya que puede afectar la peroxidación de fosfolípidos de la 

membrana celular e interrumpir su proceso de respiración, inactivándola y deteniendo 

su crecimiento, produciendo muerte celular [25]. Todo esto a partir de la 

fotoactivación del titanio con luz ultravioleta, ya que se ha reportado que mejora sus 

propiedades antimicrobianas al ser fotoactivado [23]. 

Por otro lado, se ha reportado que el titanio mantiene su propiedad antimicrobiana 

sin presencia de luz UV [26, 27], atribuyendo que los ROS se pueden producir por 

diversos mecanismos como, la interacción entre las nanopartículas y las 

macromoléculas de las células (fosfolípidos, lipoproteínas, entre otras), las cuales 

causan daño provocando la muerte celular. Este estudio sugiere que la diferencia de 

cargas es la que provoca esta acción, ya que los compuestos de la membrana celular 

de los microorganismos tienen carga positiva y la nanopartícula carga negativa y al 

entrar en contacto, la célula se oxida y muere. Sin embargo, se han presentado 

diversas opiniones al respecto, que dejan expuesta la necesidad de seguir 

investigando al respecto, por lo cual en la presente investigación se comprobará la 

efectividad de las nanopartículas de titanio sin fotoactivación, y analizar si mantiene 

sus propiedades antimicrobianas aun sin la presencia de luz ultravioleta.  

 

2.3 Óxido de Cobre 

El cobre es un metal que desde hace muchos años ha sido estudiado por su actividad 

inhibitoria en microrganismo, esto se debe a que el cobre tiene en su capa externa 

un electrón libre, que puede reaccionar fácilmente. 

Por su parte, el cobre y el oxígeno al combinarse forman CuO el cual es el que 

presenta mayor número de oxidación, este mineral se encuentra de manera 

abundante en la naturaleza. 

La fase tenorita posee una estructura monoclínica con grupo espacial A2/a y tiene los 

siguientes parámetros de red: a= 5.133Å, b= 3.423 y c= 4.688Å, se conforma de 4 

átomos de cobre y 4 átomos de oxígeno con sus picos representativos en el plano 

(002) y en ~35.417 en 2 y (111) en ~38.708 de acuerdo con el PDF 00-048-1548 

(anexo 3).  
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Este semiconductor tiene un ancho de banda prohibida de 1.2 eV. Una de las 

características principales de las nanopartículas de CuO es la formación de especies 

reactivas de oxígeno (ROS), este material al entrar en contacto directo con el 

microorganismo, cambia la permeabilidad de la pared y membrana celular por la 

interacción con los iones de Cu, abriendo paso para que las nanopartículas puedan 

ser liberadas en el interior de la célula generando toxicidad y estrés oxidativo las 

cuales dañan compuestos y estructuras que son de vital importancia para la 

supervivencia de la célula, como: ADN, enzimas, proteínas, membrana, entre otras,  

lo cual les impide replicarse [28].  

En la Figura 2 se muestra el daño celular causado por las nanopartículas de CuO. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 2. Rutas del daño a las células por nanopartículas de CuO [28]. 
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2.4 Método Sol Gel 

El sol-gel es una metodología que ha sido ampliamente reportada por su versatilidad, 

el cual además favorece la obtención de materiales con alta homogeneidad 

ofreciendo un alto control de las propiedades debido a los diferentes parámetros de 

síntesis que pueden ser modificados.  

En este sentido, el método sol-gel ha resultado de gran utilidad para controlar las 

fases cristalinas de materiales como el TiO2, característica que produce resultados 

variados en áreas como la catálisis o en aplicaciones biológicas. Es un método de 

síntesis químico para la producción de materiales sólidos, especialmente óxidos 

metálicos [29]. Se lleva a cabo en una suspensión coloidal de partículas donde el 

precursor puede ser un metal alcóxido, como un aluminato, o una sal para obtener 

óxidos.  

Esta metodología comúnmente se conforma de 4 etapas:  

1. Hidrólisis 

2. Policondensación 

3. Secado  

4. Descomposición 

llevando a cabo reacciones inorgánicas poliméricas (Figura 3). Se inicia con la etapa del 

sol, que es una solución coloidal, para posteriormente pasar a la etapa del gel, cuando 

ya los precursores y solventes se solidifican, este gel coloidal o xerogel se somete a un 

proceso de secado para la evaporación de los líquidos y formación de cristales con mayor 

consistencia. Cuando se obtiene el material deseado, en este caso los polvos 

previamente molidos, los materiales se someten a un tratamiento térmico, esta variación 

de temperatura influye en la formación de las fases cristalinas de los materiales de TiO2 

y la obtención de la fase tenorita del CuO. 

Una de las mayores ventajas de emplear el método sol-gel para la creación de materiales 

para uso con actividad biológica es que este método nos permite crear materiales con 

bases hidrogenadas que funcionan como un ancla al momento de incorporar el precursor 

y así los iones de este puedan presentar una morfología estable y la superficie pueda ser 

más reactiva. Las dispersiones de nanopartículas son termodinámicamente 
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metaestables, debido a su elevada área superficial, lo que representa una contribución 

positiva a la entalpía libre del sistema [30]. 

 

 

 

  
Figura 3. Etapas del método sol-gel [29]. 

 

El método Pechini es una variante del método sol-gel por vía húmeda, permite obtener 

materiales con amplia homogeneidad. Se caracteriza por la distribución homogénea de 

cationes metálicos en una resina precursora que inhibe su segregación y precipitación 

[31].  
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2.5 Superficies construidas. 

La industria de la construcción está constantemente innovando estrategias que mejoren 

la calidad de sus materiales, como la incorporación de la nanotecnología en sus procesos 

de creación y desarrollo de materiales, con la finalidad de mejorar sus propiedades entre 

las que destacan la durabilidad, resistencia a la corrosión y fisuración, etc. 

Una de las estrategias que ya se están empleando es la adición de nanopartículas en el 

cemento. Las nanopartículas actúan como un relleno de los huecos y poros presentes 

en el cemento, actuando, así como un núcleo activo que promueve la hidratación del 

material [32-34].  

Entre las nanopartículas más destacadas se encuentran las de TiO2, que, al ser un 

fotocatalizador, presenta las siguientes ventajas: capacidad de auto-limpieza, capacidad 

de eliminar agentes contaminantes en el medio ambiente como: NOx, CO2 (Fotocatálisis), 

en fachadas, pavimentos de carretera, entre otros.  

Por lo que su uso en estos sustratos mejoraría la resistencia y durabilidad de las 

superficies construidas, contribuyendo a la economía circular. 

 
2.5.1 Edificios enfermos  
 
En nuestra civilización, estamos rodeados de superficies construidas, edificios, 

carreteras, etc., y la mayor parte de nuestro tiempo lo pasamos en alguna construcción, 

ya sea, escuela, oficina, centro comercial, casas, por mencionar algunas. La mayoría son 

lugares cerrados que, si no cuentan con las condiciones adecuadas de ventilación y 

deshumidificación, se puede convertir en el ambiente ideal para la formación de 

biopelículas y proliferación de bacterias lo cual puede provocar síndrome de edificio 

enfermo. 

Se denomina edificio enfermo (ya sea casa, oficina, escuela etc.) a la construcción donde 

hay presencia y aumento de individuos con padecimientos similares causados por 

microorganismos en tiempos prolongados. Esto a causa de la presencia de 

microorganismos en superficie que han formado biopelículas y se han reproducido hasta 

el punto de liberar las células al ambiente [35]. 
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2.6 Bacterias 

En microbiología se denomina bacterias Gram negativas a los microorganismos que se 

tiñen de color rosa en la prueba de tinción Gram. Esto debido a que no retienen el 

colorante de cristal violeta durante el proceso de coloración porque, presentan una capa 

delgada de peptidoglucano en su pared celular y en su capa externa está cubierta por 

una membrana de lipoproteínas [36]. 

Las bacterias Gram positivas, se tiñen de color violeta en la prueba de tinción Gram. Esta 

característica está ligada a la estructura de su envoltura celular, se comprende de una 

membrana citoplasmática y una pared celular compuesta por una capa gruesa de 

peptidoglucano debido a esta capa es responsable de retener el colorante violeta durante 

la tinción.  

Las bacterias Gram negativas tienen una doble membrana plasmática, lo que las hace 

más resistentes ante la presencia de antibióticos, y por tanto más difíciles de permear 

[37].  

Estas bacterias se adhieren a las superficies de los edificios y forman biopelículas como 

un mecanismo de supervivencia, donde se reproducen de forma inactiva. Sin embargo, 

al finalizar este proceso, pasan a la etapa de proliferación en el ambiente, llegando al 

huésped y atravesando las barreras de protección del cuerpo, causando enfermedades. 

Es por eso la importancia de mejorar los materiales de construcción que impidan la 

formación de estas biopelículas. Por lo cual, en este trabajo de investigación se eligieron 

dos modelos de bacterianos, uno Gram positivo (S. aureus) y otro Gram negativo (E. 

coli). Para estudiar la interacción de los materiales sintetizados en las diferentes 

morfologías. Además, estas bacterias forman parte del microbiota de los seres humanos 

y son las causantes más comunes de enfermedades en la población.  

   

 2.6.1 E. coli y S. aureus 
 
En la naturaleza existe una amplia variedad de bacterias patógenas para el ser humano, 

causando enfermedades. El efecto patógeno varía mucho en función de especies y de 

la virulencia de este, y particularmente, en las condiciones en las que esté el organismo 

huésped [38, 39]. Entre los principales grupos de bacterias con estas características se 

encuentran: E. coli [40], que pertenece a las Gram negativas y tiene una morfología de 
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bacilos rectos, flagelados que les permite tener movilidad. Consta de membrana 

citoplasmática, membrana externa y un espacio periplásmico entre ambas membranas, 

constituido por peptidoglucano. Gracias a su morfología de la pared celular presenta alta 

resistencia a los agentes de desinfección y ambientes extremos [41]. Esta bacteria se 

encuentra en el sistema digestivo de los humanos como flora bacteriana, sin embargo, 

la mayoría de las cepas puede producir infecciones que se adquieren por el consumo de 

alimentos en mal estado o agua mal purificada. Su cuadro clínico presenta enfermedades 

gastrointestinales que incluyen evacuaciones de heces con sangre, lo que lleva a 

perforaciones intestinales que pueden provocar la muerte del huésped. 

Por otro lado, S. aureus [42], es una bacteria que tiene una morfología de coco lisa y es 

inmóvil. Es una bacteria Gram positiva, anaerobia, coagulasa positiva, catalasa positiva 

y oxidasa negativa. S. aureus tiene un factor muy importante de virulencia y su capacidad 

de formar biopelículas, complicando su tratamiento de desinfección y contribuyendo a la 

resistencia bacteriana. Además, produce toxinas, las cuales se clasifican en 4 tipos: 

citotoxinas, enterotoxinas, toxinas exfoliativas y toxinas del choque tóxico [43]. Algunas 

de sus cepas presentan mayor capacidad para producir infecciones, esto gracias a una 

capsula externa mucoide. El cuadro clínico que presenta esta bacteria es, Infecciones 

cutáneas, neumonía, endocarditis, osteomielitis, entre otras, y puede llevar a la muerte.  

 

2.6.2 Formación de biopelícula como mecanismo de resistencia bacteriana 
 

Existen diferentes mecanismos de resistencia bacteriana, uno de ellos es la intrínseca. 

Esta se desarrolla de manera natural en ausencia de mecanismos de presión de 

selección antimicrobiana (no hay exposición); de igual forma, existe la resistencia 

adquirida [44] la cual se va desarrollando por mutación o adquisición de nuevos genes.  

Desde que los antibióticos se introdujeron en la práctica clínica, obtuvo una de las 

intervenciones más importantes para el control de las enfermedades infecciosas [45]. Sin 

embargo, el uso excesivo de los antibióticos ha hecho que las bacterias sean más 

resistentes. Esto provoca que la eficiencia de los fármacos disminuya en sobremanera, 

provocando, retardando el tratamiento de los pacientes que han adquirido enfermedades 

por bacterias. 
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Otra barrera de defensa a los procesos de desinfección es la producción de biopelículas 

en una matriz extracelular. Esta capa es sintetizada por la misma bacteria compuesta 

por sustancias poliméricas extracelulares hidratadas (EPSs) tales como polisacáridos, 

ácidos nucleicos y proteínas, lo que les confiere una capa viscosa dificultando así la 

penetración de moléculas antibióticas [46]. Esta matriz extracelular es uno de los 

primeros estadios sucesionales en la formación de biopelículas. Al usar un material con 

una propiedad anti-biopelículas, estaríamos contribuyendo a la prevención de 

enfermedades por contacto. 

La siguiente barrera se sitúa dentro de las células tanto en el citoplasma como en el 

ribosoma; en ésta, la célula modificara la toxina mediante reacciones redox o 

transferasas con la finalidad de desactivarla o hacerla menos competitiva por el sitio 

activo de unión. La última barrera es a nivel genético, ya que, es donde las bacterias 

regulan todos los mecanismos (barreras) antes mencionados. Además de regular la 

expresión genética con mutaciones, debido a que las bacterias pueden transmitir 

horizontalmente esos genes mediante plásmidos [47]. 

 

2.7 Técnica de microdilución  
 

La técnica de microdilución, consiste como su nombre lo dice, en hacer diluciones en 

pequeñas cantidades (por mitad) de los materiales a estudiar, para tener un estimado de 

la concentración mínima que tiene un efecto antimicrobiano. En esta investigación se 

empleó el método de microdilución en los materiales de CuO y TiO2 a diferentes 

temperaturas por separado y en combinación para conocer el efecto antimicrobiano de 

los materiales y cuál de ellos presenta mayor inhibición a bajas concentraciones.  

La Concentración Mínima Inhibitoria (MIC) se refiere como la mínima concentración de 

antimicrobiano en µg/mL que inhibe el crecimiento visible de un microorganismo después 

de 24 horas de incubación a 37°C [48]. 
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3.1 Síntesis de Nanomateriales de TiO2  

Uno de los objetivos de este estudio es la obtención de materiales nanoestructurados de 

TiO2 con combinación de fases anatasa y rutilo. La distribución del porcentaje presente 

en el material se modificó mediante el control de diferentes temperaturas de tratamiento: 

425, 475, 525 y 575°C, empleando el método sol-gel con los siguientes reactivos: Tetra-

isopropóxido de Titanio Ti[OCH(CH3)2]4 al 97%, isopropanol CH3CHOHCH3 al 99.9%, 

ácido acético CH3COOH al 99.9%, metanol CH3OH al 99.9%.  

 

La primera etapa de la síntesis consistió en la obtención del sol. Como primer paso, en 

un vaso de precipitado se agregaron el tetraisoprópoxido de titanio e isopropanol en 

relación 3:1 respectivamente. La mezcla obtenida se mantuvo en agitación constante 

durante aproximadamente 5 min. Al mezclar estos compuestos se obtuvo una mezcla 

muy reactiva, por lo cual se agregó ácido acético como estabilizante y se agitó por 5 min. 

Una vez obtenida esta mezcla, se agregó metanol y se mantuvo en agitación constante 

durante 1 hora para la obtención de una mezcla transparente y estable. 

 

La segunda etapa consistió en la obtención del xerogel, seguido de la etapa de 

envejecimiento, el sol se transforma en un gel húmedo con una apariencia transparente, 

el cual se sometió a un proceso de secado durante 24 h, a una temperatura controlada 

de 100°C, con la finalidad de evaporar los disolventes presentes en el material y así 

obtener el xerogel. Mediante un proceso de molienda manual en un mortero de ágata se 

homogenizaron los aglomerados de los cristales obtenidos en el xerogel y posteriormente 

se calcinaron con una rampa de 2°C/min durante 4 horas a 425, 475, 525 y 575°C para 

promover la densificación y cristalinidad del material. En la Figura 4 muestra un esquema 

de la síntesis realizada.  
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Figura 4. Esquema general de las etapas del procedimiento de 
Síntesis de las nanopartículas de TiO2.            
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3.2  Síntesis de Nanomateriales de CuO 

Para la obtención de las nanopartículas de CuO se empleó el método Pechini. Este 

método es una variante del método sol-gel que nos permitió obtener la fase tenorita pura 

del CuO, el cual también se realizó mediante el control de la temperatura de tratamiento 

para evitar la presencia de Cu2O. Se emplearon los siguientes reactivos: Nitrato de cobre 

(II) Cu (NO3)2 · xH2O al 99.9%, ácido cítrico C₆H₈O₇ al 99.5 % y etilenglicol 

HOCH2CH2OH al 99.8% 

En un vaso de precipitado se agrega Nitrado de cobre (II) y ácido cítrico en una relación 

1:4, y etilenglicol a una relación 1:16. Esta mezcla se mantuvo en agitación constante 

hasta disolver el precursor y obtener una mezcla homogénea. Posteriormente se llevó a 

un proceso de evaporación durante 72 h, el material obtenido se trituro en un mortero de 

ágata y finalmente se calcinó a 400°C con una rampa de 2°C/min durante 4 h. 

     

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

Figura 5. Esquema general de las etapas del procedimiento de 
Síntesis de las nanopartículas de CuO. 
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3.3 Síntesis de nanomateriales de CuO/TiO2 

 

La obtención del composito CuO/TiO2 se realizó por método mecánico en 

proporción 1:1. Para la realización de los compositos se pesó la misma cantidad de 

nanopartícula de CuO por un lado y TiO2 a diferentes temperaturas (425, 475, 525, 

575°C). Posteriormente se agregó el CuO en la misma proporción (1:1) a los 

materiales de TiO2 y cada una de las mezclas se agregó a una solución de 50 mL de 

metanol al 99.9%. 

Las soluciones obtenidas se sonicaron a máxima potencia durante 30 min en un baño 

ultrasónico. Finalmente, para evaporar el metanol, los materiales se sometieron a un 

proceso térmico de 100°C durante 30 min. Los materiales que se obtuvieron con 

esta metodología fueron: CuO/TiO2 a 425°C, CuO/TiO2 a 475°C, CuO/TiO2 

a 525°C y CuO/TiO2 a 575°C. En la Figura 6 se muestra el esquema del 

procedimiento general de la síntesis. 

 
    

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  
 
 
 
 
 
 

 Figura 6. Esquema general de las etapas del procedimiento de 
Síntesis del composito CuO/TiO2. 
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3.4 Análisis por Difracción de rayos X  
 

Por el análisis de DRX se determinaron las fases cristalinas de los materiales. 

Utilizando un equipo Bruker Advance ECO D8 con radiación Cu-Kα (λ= 1.5406 Å), 

40kV, 25 mA y acondicionado con un detector de alta velocidad (Lynxeye). Las 

muestras de CuO y TiO2 se analizaron bajo las siguientes condiciones: 20° a 80º en 

2θ con 0.0040° de incremento y 1s por paso, lo cual permitió obtener espectros con 

las cuentas necesarias para realizar el refinamiento de las estructuras, determinando 

con precisión el valor de los parámetros reticulares y el tamaño de cristalito de los 

polvos preparados. 

 
3.5 Refinamiento Rietveld  

 

Se realizó el refinamiento Rietveld con la licencia de Total Pattern Analysis Solution 

(TOPAS) Versión 5.  Esta es una técnica de refinamiento que tiene la capacidad de 

determinar con mayor precisión parámetros estructurales de la muestra, a partir de 

la construcción de un modelo teórico que se ajusta al patrón de difracción 

experimental, mediante el método de mínimos cuadrados. Con este método se 

determinaron las fases y porcentajes de fases presentes en el material. 

 

3.6 Análisis por Microscopia Electrónica de Barrido (MEB) 

El análisis MEB se empleó para determinar la morfología de los nanomateriales 

sintetizados en un microscopio FESEM-7600 marca Jeol a 20kV. Con la 

espectroscopia de energía dispersa (EDS) se obtuvo la composición química y 

estructural de las muestras. 

 

3.7 Espectroscopia de Infrarrojo por Trasformada de Fourier (FTIR-ATR) 

El análisis se realizó en un espectrofotómetro Nicolet iS50 Thermo Scientific, por la 

técnica de módulo de reflectancia total atenuada (ATR) en un rango de 4000 a 400 

cm 
-1 con 32 escaneos de resolución, en absorbancia, lo cual nos permitió obtener 

información sobre los grupos funcionales presentes en las muestras de CuO y TiO2, 

y su estructura de enlaces. 
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3.8 Dispersión de Luz Dinámica (DLS) y Dispersión de Luz Electroforética (ELS) 

Con la técnica ELS se obtiene el potencial en la doble capa cercano a la superficie 

de las nanopartículas, el cual está influenciado por la composición de la partícula y el 

medio en el que se dispersa. A través de esta técnica se determinó el potencial y la 

carga de los materiales al estar en interacción con el medio dispersante (agua estéril). 

La técnica DLS mide el movimiento (comportamiento) de las partículas registrando la 

señal de la luz dispersa que se irradia en un ángulo en específico (173°) el cual nos 

aporta información del tamaño y distribución de partículas de CuO y TiO2. Los 

resultados de DLS y ELS se obtuvieron de la medición en el equipo Zetasizer nano 

ZS, marca Malvern Instruments, en soluciones dispersadas en agua estéril. Los 

resultados obtenidos se enlistaron en una tabla y se graficaron.  

 

3.9 Actividad antimicrobiana por el método de microdilución  

Para la concentración mínima inhibitoria en E. coli y S. aureus, se realizó el siguiente 

procedimiento. Previamente se incubó en una caja de Petri con medio agar soya 

tripticaseína (TSA) cada una de las bacterias por un periodo de 24 h, a 37°C en la 

oscuridad. Pasado este tiempo se realizó la tinción de Gram para comprobar las 

características morfológicas de estas cepas y descartar cualquier contaminación. En 

E. coli se observaron bacterias con una coloración rojiza en forma de bastón, 

indicando que eran Gram negativas. En S. aureus se observó la acumulación de 

cocos color morado, lo cual indica que son bacterias Gram positivas.  

 

3.9.1 Preparación de la suspensión de nanomateriales 

Para obtener una concentración inicial en el primer pozo de las microplacas de 20 mg/mL 

de cada uno de los materiales sintetizados. Se pesaron 80 mg y se colocaron en un 

frasco estéril con 1 mL de agua milli-Q. Posteriormente se sonicaron durante 2 h para la 

dispersión de partículas.  
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3.9.2 Metodología del método de microdilución  

En una placa estéril de 96 pozos se agregaron 100 µL de solución salina al 0.85%. 

Posteriormente en el primer pozo (columna A) se agregaron 100 µL de las 

nanopartículas a la concentración previamente mencionada y 100 µL de los controles 

positivo y negativo (amikacina y medio MH) con su duplicado con cada material 

respectivamente. Se realizaron microdiluciones a la mitad, desde 20 a 0.156 mg/mL.  

Finalmente, se adicionan 100 µL de bacterias a cada uno de los pozos. 

La suspensión de bacterias y nanomateriales se homogenizó y se llevó a la 

incubadora a 37°C por 24 horas. Después, se agregaron 20 µL de (TTC) cloruro de 

trifeniltetrazolio como revelador a través de la coloración de bacterias activas. Este 

colorante en su forma oxidada se presenta incoloro, cuando se reducen las sales del 

tetrazolio por la acción enzimática de los microorganismos vivos, este se torna a color 

rojizo por la acción de los cristales de formazan [49]. Este es un método indirecto que 

permite medir la actividad respiratoria asociada a una cadena de transporte de 

electrones, el TTC es comúnmente utilizado gracias a la rapidez con la que se 

reducen los sistemas de deshidrogenasa. El pH de la muestra influye en la eficacia 

del resultado, ya que a pH bajos (menores a 5) se inhibe la reducción del TTC [50]. 

En la Figura 7 se muestra un esquema del ensayo realizado. 

 

 

 

Figura 7. Esquema general del ensayo de microdilución para 
determinar MIC. 
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4.1 Difracción de rayos X 

Los materiales sintetizados se analizaron por la técnica de DRX, en la Figura 8 se 

muestran los difractogramas de TiO2 después de ser calcinados a diferentes 

temperaturas. Se observa que en todos los casos presentan una combinación de 

fases de anatasa y rutilo, propias del TiO2. En la fase anatasa se muestran las 

reflexiones representativas en ~25.5°, 37.7°, 48.2°, 55.3° y 68° en 2 de acuerdo con 

la carta 00-004-0477. De igual forma, las reflexiones en ~27.4°, 36.06° y 41.22° en 

2 que corresponde a la fase rutilo, de acuerdo con la carta 00-004-0551.  
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Figura 8.   Patrón de difracción de rayos X de los materiales de TiO2 a diferentes temperaturas con fase 

anatasa y rutilo. 

 

 

En la Figura 9 se muestra un acercamiento a los picos representativos de anatasa en 

~25.5° con plano cristalino (101), y rutilo en ~27.4° con plano cristalino (110), tal como 

se muestra en la imagen, no hubo desplazamiento de los picos. Se resalta que en lo 

materiales de TiO2 a 425 y 475°C la fase de mayor intensidad es la anatasa mientras 
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que el rutilo se presenta en un pico con poca intensidad el cual aumenta un poco a 

475°C. En contraste, los materiales de 525 y 575°C la fase de mayor intensidad es la 

fase rutilo, alcanzado un aumento significativo en comparación con los materiales 

antes mencionados. También se realza la disminución marcada de la fase anatasa a 

partir de 525°C. La fase anatasa presenta una temperatura de estabilidad de ~300°C 

a ~700°C y la fase rutilo se ha reportado en temperaturas de ~500°C a ~1200°C. En 

el estudio realizado por Verissimo et al [51], el CP-TiO2 a 470°C muestra un aumento 

significativo en la fase rutilo a diferencia del material sintetizado en este trabajo donde 

se aprecia este aumento en 525°C. En otros estudios [52, 53] el rutilo se observa en 

temperaturas ~700°C. Esto señala que el precursor y adición de dopantes influye 

significativamente en la transición de fases. También, se observa el ensanchamiento 

de los picos en relación con la temperatura y con mayor detalle el cambio de las 

intensidades en los diferentes materiales de TiO2. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 9.  Patrón de difracción de los planos (101) y (110) de anatasa y rutilo en los materiales de TiO2 a 

diferentes temperaturas. 
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En la Figura 10, se muestra el difractograma del CuO y los compositos de CuO/ TiO2 

a 425, 474, 525 y 575 °C.  Tal como se observa, el material de CuO que indica la 

presencia de la fase tenorita con sus picos representativos en ~35.54°, 38.7° y 48.7° 

en 2 de acuerdo con la carta 00-048-1548, mientras que los compositos de 

CuO/TiO2 a diferentes temperaturas se muestran los picos característicos de las 

fases rutilo y anatasa antes mencionados. Se puede apreciar que no hay 

desplazamiento ni ensanchamiento o estrechamiento significativo en los picos de los 

compositos, sin embargo, hay un ligero estrechamiento con respecto a los picos 

principales del CuO. También se observa que las fases anatasa y rutilo propias del 

titanio no presentaron ninguna modificación estructural en los picos característicos.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 10. Patrones de difracción de rayos X de los materiales a diferentes temperaturas de CuO y CuO/TiO2. 

 

En la Figura 11 se muestra el patrón de difracción de los picos representativos de la 

fase tenorita del CuO, de acuerdo con los trabajos reportados [54], los cuales se 

encuentran en los planos (11-1) y (111) con posiciones en 2 35.5° y 38.4 
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respectivamente. Se observa desplazamiento de picos, lo que señala que no hay 

presencia de ocupación o sustitución los sitios intersticiales del titanio, posiblemente 

a causa del método de síntesis de los compositos (síntesis mecánica).  

También, se observa una notoria diferencia de intensidad entre la muestra de CuO y 

los compositos con TiO2 ya que estos presentan un alto índice de disminución, mayor 

al 50%. Que según la literatura [54] este comportamiento se atribuye a la interacción 

de los 2 materiales dado que entre los compositos no se observa una diferencia 

significativa en la intensidad 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Figura 11.  Patrón de difracción de los planos (11-1) y (111) la fase tenorita de los materiales de CuO y 

CuO/TiO2. 

 

Con base en lo anterior, la técnica de DRX fue fundamental para confirmar que se 

cumplió el objetivo de establecer los parámetros de síntesis para tener un control en 

la combinación de fases del TiO2, ya que se obtuvieron los materiales deseados con 

diferente proporción de la fase rutilo y anatasa, lo cual nos permitirá evaluar la 

actividad antimicrobiana de las mismas y el efecto que tienen al combinarlas con la 

fase tenorita del CuO en la inhibición de E. coli y S. aureus. 
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4.2 Refinamiento Rietveld  

El análisis de Rietveld se realizó para determinar el porcentaje de fases cristalinas, 

ya que en la mayoría de los trabajos no presentan esta información, la cual es 

relevante para determinar su actividad. La importancia de la determinación del 

porcentaje de fases radica en que el objetivo principal es evaluar la influencia de las 

fases cristalinas del titanio y su combinación con CuO en la actividad antimicrobiana 

contra E. coli y S. aureus. 

En este método la función que se minimiza es Sy, con ella se genera el residuo cuyo 

valor se emplea como criterio para determinar qué tan bueno es el ajuste entre los 

difractogramas experimental y teórico, por lo cual, se emplea la función de mínimos 

cuadrados (ec. 1), donde dicho ajuste (Sy) está dado por (Yoi), que representa las 

intensidades observadas y (Yci) para las intensidades calculadas [55].  

Para que el valor de este residuo sea pequeño, se requiere que todas las partes que 

contribuyen al difractograma sean modeladas correctamente.  

 

 

𝑆𝑦 =∑𝑊𝑖(𝑌𝑜𝑖 − 𝑌𝑐𝑖)
2

𝑖

 

 

A partir de lo anterior, para lograr un ajuste que sea preciso, se deben tomar en cuenta 

la totalidad de los factores presentes que intervienen en el perfil de difracción, entre 

los cuales, a pesar de tener un modelo adecuado, se pueden presentar errores que 

produzcan desajustes en la relación de las intensidades calculadas y observadas. 

A estos valores se les denomina criterios de ajuste del refinamiento y se calculan a 

partir de los valores residuales Rp (que representa R-patrón), Rwp (R-patrón pesado), 

Rexp (R-esperado) y GOF (goodness of fit) que es igual a X2=Rwp/ Rexp [55-58]. 

Rp es la directa relación entre las intensidades experimentales y observadas sin la 

influencia del peso entre ellas, su valor debe ser bajo ya que representa más al 

backgroung al no estar ponderada.  

(1) 
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Rwp a diferencia del anterior incluye la influencia del peso sobre las intensidades y da 

mayor relevancia a los desajuntes en altas intensidades en los picos de difracción 

que en las bajas como background.  

Rexp representa la calidad esperada del ajuste, cuando se realiza un ajuste de buena 

calidad en los datos de difracción, este valor es más bajo que el Rwp. 

GOF o bondad de ajuste describe que tan bien se ajustan el conjunto de 

observaciones en el modelo, lo ideal es que los valores obtenidos sean lo más 

cercano a 1 ya que esto representa un ajuste perfecto, sin embargo, valores menores 

a 1 se considera que la calidad de los datos es insuficiente para realizar un ajuste 

adecuado [55-56].   

Con base en lo anterior, en la Figura 12 se muestra el refinamiento realizado en la 

muestra de TiO2 a 475°C, donde se puede apreciar visualmente el ajuste entre el 

modelo observado y calculado, al igual que las posiciones de Bragg, obteniendo 

mayor porcentaje de la fase anatasa con 92.72% y rutilo con 7.28% dando como 

resultado el 100% del material, lo cual señala un ajuste adecuado entre el modelo 

teórico y experimental, esto debido a que en el análisis de DRX se obtuvieron los 

datos de difracción con los parámetros de conteo necesarios para un correcto ajuste.  

 

Figura 12. Modelo de refinamiento Rietveld, composición, porcentaje de fases y posiciones de Bragg de TiO2 a 

475°C. 

En la Figura 13, se muestra el ajuste de refinamiento del material de CuO en el cual 

se obtuvo el 100% de la fase tenorita, esta es la fase que se esperaba obtener, ya 

que en la síntesis de los materiales de CuO se pueden obtener Cu2O en menor 

proporción. 
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Tal como se observa en la imagen, el ajuste en los picos es el correspondiente a la 

fase tenorita al igual que las posiciones de Bragg.  

 

Figura 13. Modelo de refinamiento Rietveld, composición, porcentaje de fases y posiciones de Bragg del CuO. 

 

En el composito de CuO/ TiO2 a 475°C la composición de fases que se obtuvo en el 

ajuste fue: tenorita (41.66%), anatasa (55.23%) y rutilo (3.11%). Sin embargo, el 

incremento respecto al material de TiO2 a 475°C, se le atribuye a la incorporación del 

CuO, esto a causa la intensidad de los picos principales de la tenorita. Ya que su 

síntesis fue por un método mecánico, no se presenta un cambio significativo en las 

propiedades estructurales del material.  

Por lo anterior, tal como se observa en la Figura 14, las posiciones de Bragg y los 

picos representativos de cada fase, tienen una estrecha relación entre el modelo 

calculado (línea roja) y el observado (línea azul) y la representación en las variaciones 

entre estas se muestra en la línea gris. 

  

Figura 14.    Modelo de refinamiento Rietveld, composición, porcentaje de fases y posiciones de Bragg de CuO/ 

TiO2 a 475°C. 
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De acuerdo con la literatura [56-57], los valores aceptables de R no deben ser 

mayores a ~10, y el valor de GOF debe ser cercano a 1 y el valor de Rexp debe ser 

menor al valor de Rwp, lo cual indica que se obtuvieron buenos datos de difracción y 

realizado un ajuste correcto entre el modelo calculado y el observado. 

 

Tal como se observa en la Tabla I, la tendencia del porcentaje de fases incrementa 

en la fase rutilo y disminuye la fase anatasa por la influencia del tratamiento térmico 

mencionada en el análisis de DRX. También, en la tabla I se enlistan valores 

obtenidos de:  Rp, Rwp, Rexp, y GOF.  

Los valores de GOF entre más cercano sean a 1, mejor es el ajuste realizado. Los 

valores obtenidos se encuentran dentro de los aceptados [55-58] para un correcto 

ajuste entre el modelo calculado y el observado. Como se observa el material a 475°C 

tiene un valor d 1.08 lo que garantiza un ajuste ideal. Del mismo modo, los materiales 

presentas valores muy cercanos a 1, señalando un correcto refinamiento.  

 

    Tabla I.   Resultados del refinamiento Rietveld de los materiales de TiO2, CuO y CuO/TiO2 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Otro de los datos que se obtiene en el refinamiento es el tamaño de cristalito 

correspondiente a cada fase respecto a la temperatura. En la Tabla II se muestra el 

tamaño de cristalito en los materiales de TiO2 de la fase anatasa y rutilo con respecto 

a la temperatura. Tal como se observa, a medida que se incrementa la temperatura, 

también aumenta el tamaño del cristalito.   

Muestra Fases (%)  
Rp 

 
Rwp 

 
Repx  

 
GOF Anatasa Rutilo Tenorita 

TiO
2
 - 425 °C 93.58 8.42  5.13 6.82 4.84 1.41 

TiO
2 
- 475 °C 92.72 7.28  4.97 6.72 6.24 1.08 

TiO
2 
- 525 °C 38.1 61.9  5.64 7.22 5.75 1.26 

TiO
2 
- 575 °C  8.35 91.65  6.43 8.09 5.53 1.46 

CuO   100 3.53 4.79 2.61 1.83 

CuO/TiO
2
 - 425 °C 59.04 3 37.96 3.05 4 2.93 1.36 

CuO/TiO
2 
- 475 °C 55.23 3.11 41.66 3.04 3.99 2.81 1.42 

CuO/TiO
2 
- 525 °C 20.39 33.81 45.80 3.02 3.93 2.80 1.40 

CuO/TiO
2 
- 575 °C  6.72 45.59 47.69 3.42 4.51 2.75 1.64 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



 

35 

 

 

Tabla II.  Tamaño de cristalito de las fases anatasa y rutilo de los materiales de TiO2 a diferentes 

temperaturas. 

 

 

 

 

 

 

 

En la Figura 15, se muestra gráficamente el incremento del tamaño de cristalito con 

respecto a la temperatura, se puede apreciar que en la fase anatasa los valores van 

desde ~32.4 nm para 425°C hasta ~50.4 nm para 575°C. Como se puede notar, se 

obtuvo un incremento de ~18 nm entre los materiales de titanio fase anatasa, en 

comparación con la fase rutilo, donde a 425°C se obtienen valores de ~16.3 nm y 

para 575°C alcanza valores de ~95.8 nm obteniendo un incremento de ~79.5 nm. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 15. Tamaño de cristalito de las fases anatasa y rutilo de los materiales de TiO2 a diferentes 

temperaturas. 

 

En la literatura se reportan tamaños de entre 7 y14 nm [7], que en comparación con 

los resultados obtenidos muestra una gran diferencia, sin embargo, estos resultados 

tienen relación con los valores obtenidos en DRX debido a que el tamaño de cristalito 

Muestra Tamaño de cristalito 
(nm) 

Anatasa Rutilo 
TiO

2
 - 425 °C 32.4 16.3 

TiO
2 
- 475 °C 41.8 36.4 

TiO
2 
- 525 °C 44.4 75.4 

TiO
2 
- 575 °C  50.4 95.8 
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está relacionado con el ensanchamiento de los picos y se puede asociar con el 

tratamiento térmico [19, 22], los precursores utilizados e incluso la molienda 

mecánica, los cuales influyeron en la formación de las fases favoreciendo a la fase 

anatasa en contraste con rutilo.  

En la Tabla III se enlistan los tamaños de cristalito correspondiente a los materiales 

de CuO y CuO/TiO2 a diferentes temperaturas. En las fases anatasa y rutilo se 

observan valores similares mencionados anteriormente, sin embargo, se destaca una 

ligera disminución, para la fase anatasa, pasando de valores de 50. 4 nm a 45.3 nm 

en los materiales con tratamiento térmico a 575°C, siendo este último el material de 

titanio que contiene CuO, por otra parte, en la fase rutilo se aprecia un ligero 

incremento entre los materiales con y sin CuO a 425. 475 y 525°C , con un incremento 

de aproximadamente 3 nm, sin embargo no es el mismo caso para el material de 

CuO/TiO2 a 575°C ya que este presenta una disminución en el tamaño de cristalito 

de aproximadamente 2 nm, esto último se puede atribuir a la adición del CuO ya que 

de acuerdo a los resultados de Rietveld, este es el material con mayor porcentaje de 

la fase tenorita del CuO (anatasa 6.72%, rutilo 45.59% y tenorita 47.69%), por lo cual 

se podría concluir que la adición del CuO promueve la disminución del tamaño de 

cristalito. También se observa que el tamaño de cristalito del CuO disminuye con 

respecto al valor de los compositos y tiene una estrecha relación con el porcentaje 

presente de la fase tenorita en los materiales, con la influencia del tratamiento 

térmico, precursores utilizados y técnica de molienda. 

 

Tabla III.  Tamaño de cristalito de las fases anatasa, rutilo y tenorita de los   materiales de CuO y CuO/TiO2 a 

diferentes temperaturas. 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

Muestra Tamaño de cristalito  
(nm) 

Anatasa Rutilo Tenorita 
CuO   164.7 

CuO/TiO
2
 - 425 °C 30.4 17.6 74 

CuO/TiO
2 
- 475 °C 44.6 39.1 97.9 

CuO/TiO
2 
- 525 °C 51.9 78.3 113 

CuO/TiO
2 
- 575 °C  45.3 93.9 147.1 
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En la Figura 16, se muestra el comportamiento del tamaño de cristalito con respecto a la 

temperatura de calcinación de las fases anatasa, rutilo y tenorita. Se puede apreciar la 

disminución de la fase tenorita en el CuO y los compositos y como esta fase presenta 

valores mayores en comparación a anatasa y rutilo.  

 
 

Figura 16.  Tamaño de cristalito de las fases anatasa, rutilo y tenorita de los materiales de TiO2, CuO y 

CuO/TiO2 a diferentes temperaturas. 

 
De acuerdo con los resultados obtenidos por el refinamiento Rietveld se estimó el 

porcentaje de las fases obtenidas en DRX, lo cual era el principal propósito de 

implementar está técnica, así como el tamaño de cristalito de cada fase presente en los 

materiales el cual puede influenciar en la actividad antimicrobiana, sin embargo, se realza 

la influencia que tiene la fase tenorita del CuO en la disminución del tamaño de cristal en 

los compositos en comparación con el material de CuO solo, y como esto puede mejorar 

la actividad inhibitoria de los materiales en los diferentes porcentajes de fases obtenidos.  
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4.3 Microscopia electrónica de barrido (MEB-EDS) 

En el análisis MEB se empleó en mapeo de espectroscopia de energía dispersa (EDS). 

En la Figura 17a se muestra el material de TiO2 a 475°C. Se observa una morfología y 

aglomerados irregular y con tamaños promedio menores a 1µm. En un estudio reportado 

por Zahan et al [59] se muestran materiales de titanio con morfología similar sintetizado 

por el método sol-gel. En el análisis EDS (Figura 17b confirma la presencia de Ti y O en 

los materiales de TiO2. 

 

  
 

 

Figura 17. a) Micrografía y b) EDS correspondiente a las nanopartículas de TiO2 a 475°C. 

 

En la Tabla IV, se enlistan los elementos y el porcentaje de masa presente en la muestra 

de TiO2 a 475°C. Lo que confirma los resultados obtenidos en DRX y Rietveld. 

Tabla IV.  Elementos y distribución de % de masa de las nanopartículas de TiO2 a 475°C. 

 

 

 

 

La micrografía del composito obtenido por síntesis mecánica de CuO/TiO2 a 475°C se 

muestra en la Figura 18a. Se observa una morfología irregular. En comparación con el 

material de titanio a la misma temperatura de calcinación, el composito muestra la 

Elemento %masa 

Ti 50.37 

O 48.81 

C 0.82 

Total 100 

a) 

b) 
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formación de aglomerados más definidos con un arreglo irregular y tamaños promedio 

menores a 1µm. También se observa un ligero cambio en la tonalidad, la muestra con 

CuO, se percibe más oscura que la del titanio solo. En un estudio realizado por Prajapat 

et al [60], se observa una morfología similar al mezclar titanio y cobre. En el análisis de 

EDS (fig. 18b) señala los elementos presentes en la muestra, se puede concluir que la 

pureza lograda. Lo que demuestra la eficacia y confiabilidad en el método de síntesis. 

  
 

 

Figura 18. a) Micrografía y b) EDS correspondiente a las nanopartículas de CuO/TiO2 a 475°C. 

 

En la Tabla V se muestra el porcentaje de masa y los elementos presentes en el 

composito, mostrando un mayor porcentaje de Cu en la morfología superficial. 

Tabla V.  Elementos y distribución de % de masa de las nanopartículas de CuO/TiO2 a 475°C. 

. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Elemento %masa 

Cu 59.76 

Ti 16.78 

O 22.74 

C 0.72 

Total 100 

b) 
a) 
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4.4 Espectroscopia de Infrarrojo por Trasformada de Fourier (FTIR-ATR) 

El análisis de FTIR-ATR se empleó para obtener las vibraciones moleculares 

correspondientes a las muestras de TiO2, CuO y TiO2/CuO. 

En la Figura 19, se observan las bandas de los materiales base TiO2, mostrando una 

banda ancha en ~500 cm-1 del número de onda, esta posición señala la vibración del 

enlace M-O el cual en este caso se refiere a la unión de Ti – O [61]. El TiO2 al tener 

una base más hidroxilada [62] presenta una banda en ~3300 cm-1 que señala los OH 

superficiales y un pequeño hombro aproximadamente entre 600 y 800 cm-1, hace 

referencia al enlace Ti-H-O [61]. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 19. Espectros FTIR-ATR de los materiales de TiO2, calcinados a diferentes temperaturas. 

 

Los materiales no presentan una diferencia significativa entre ellos, los materiales 

con mayor intensidad en la absorbancia de la banda Ti-O son el de 425 y 475°C en 

comparación con los materiales de 525 y 575°C. 
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En la Figura 20, se muestra un acercamiento en la banda correspondiente al enlace 

Ti-O, donde se aprecia mejor la diferencia de la absorbancia entre los materiales, de 

acuerdo con los resultados obtenidos en el refinamiento Rietveld, los materiales que 

presentan mayor absorbancia (425 y 475 °C) son los materiales con mayor porcentaje 

de la fase anatasa, en contraste, los materiales que muestran una menor absorbancia 

son los que presentan como fase mayoritaria la fase rutilo. Sin embargo, no se 

distinguen vibraciones significativas de otros grupos funcionales, solo pequeñas 

señales que se atribuyen a un posible material orgánico, lo que nos permite descartar 

cualquier impureza y hace referencia a una buena síntesis por el método sol-gel.  
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Figura 20.  Acercamiento a la banda del enlace Ti-O de los materiales de TiO2, calcinados a diferentes 

temperaturas. 

 

 

De igual forma que los materiales de TiO2, en los materiales de CuO y CuO/TiO2 se 

observa una banda en ~530 cm-1 para el material de CuO la cual se superpone a la 

banda antes mencionada en los materiales del titanio, sin embargo, en este caso se 

refiere a la unión de Cu– O la cual también se muestra con mayor absorbancia [63]. 
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En los compositos de CuO/ TiO2, se observa la banda del enlace Ti-O y CuO, al igual 

que las referentes a los OH superficiales del titanio.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 21.  Espectros FTIR-ATR de los materiales de CuO y CuO/TiO2, a diferentes temperaturas. 

 

Sin embargo, es destacable que en los materiales de solo titanio hay diferencia en la 

absorbancia del enlace M-O con referencia a la fase anatasa y rutilo, sin embargo, 

en los materiales de CuO/TiO2 las bandas se posicionan en el mismo nivel de 

absorbancia [64].  

 

En la Figura 22 se muestra un acercamiento a la región de las bandas del enlace M-

O, en la cual se observa una diferencia en la absorbancia de los materiales de CuO 

y CuO con TiO2, en este caso no se observa una diferencia con respecto a la 

composición de las fases, sin embargo, se destaca como al agregar CuO los 

materiales se mantienen sin variaciones significativas entre sí. Por otro lado, en la 

región del enlace Ti-H-O el hombro se presenta con mejor definición y un ligero 
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Figura 22. Acercamiento a la banda del enlace Cu-O de los materiales de CuO/TiO2, calcinados a diferentes 

temperaturas. 

 

Con base en lo anterior se puede confirmar que se obtuvieron resultados favorables. 

Es posible ver que el cobre presenta modificaciones al agregarlo a los materiales de 

titanio, la finalidad de realizar esta técnica fue conocer la interacción de los enlaces 

en las muestras y con esta información se espera obtener una diferencia en la 

actividad antimicrobiana de los materiales con y sin CuO.  
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desplazamiento, estas modificaciones se deben posiblemente a la interacción de los 

OH superficiales del titanio con el cobre [65]. 
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4.5 Dispersión de Luz Dinámica (DLS) y Dispersión de Luz Electroforética (ELS) 

La técnica DLS, tal como su nombre lo señala, analiza el movimiento browniano de 

las partículas en función de la luz que se irradia, las cuales dependiendo de su 

tamaño se moverán de acuerdo con una trayectoria en función del tiempo, lo que 

permite determinar el tamaño de las partículas y su comportamiento en un medio 

dispersante [66].  

Para la medición de ELS y DLS se colocaron las nanopartículas en una solución de 

agua estéril, a causa de que los materiales se precipitan rápidamente, se sonicaron 

por 10 min y se tomaron las mediciones. 

La Figura 23 muestra el diámetro hidrodinámico de las nanopartículas de TiO2 a 

diferentes temperaturas. En la gráfica se observa una variación de los diámetros, y 

se resalta como el material a 575°C muestra una banda y estirada y es el material 

con menor tamaño promedio de partícula (Z-average) el cual es de 225 nm en 

comparación con el material a 525°C que presenta un Z-average de 627.1 nm, esto 

se atribuye a la formación de aglomerados y la dispersión de la luz con función del 

tiempo, ya que en los resultados obtenidos de tamaño de cristalito, este material 

presenta los mayores tamaños en la fase anatasa y rutilo.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 23. Diámetro hidrodinámico de los materiales de TiO2, a diferentes temperaturas. 
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El diámetro hidrodinámico de los materiales base CuO y CuO/TiO2 a diferentes 

temperaturas en una solución coloidal se encuentra en la figura 24,  donde se puede 

observar una disminución en la intensidad de los picos y ensanchamiento de estos, 

lo cual se puede atribuir a mayor tamaño de partícula de acuerdo con la literatura, en 

comparación con los materiales de TiO2, los compositos presentan mayor Z-average 

el cual va desde 750nm en el material de 525°C y el menor es de 323 nm para la 

muestra a 575°C, sin embargo, es el mismo orden de mayor a menor que los 

materiales de TiO2. Con base en la observación física de la muestra, se señala la 

tendencia a precipitarse y es posible que los tamaños sean de aglomerados [6]. En 

ambos casos los materiales son polidispersos (que presentan diferentes tamaños).  
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Figura 24. Diámetro hidrodinámico de los materiales de CuO y CuO/TiO2, a diferentes temperaturas. 

 

En la siguiente tabla se muestran los valores de Potencial Z, Z-average (diámetro de 

partícula armónico ponderado por intensidad) y PDI (índice de polidispersión) el cual 

es un indicativo del grado de homogeneidad en el tamaño de las partículas. Entre los 

materiales obtenidos, los correspondientes a 475 y 575° C presentan valores bajos 

de PDI lo que es indicativo de materiales menos polidispersos. Como se señala en el 
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Z-average, los materiales con menor tamaño de partícula son, TiO2 a 575°C, y TiO2 

a 475°C y lo materiales con mayor tamaño son TiO2 a 525°C y CuO/TiO2 a 575°C, 

no se observa una gran variación en los valores de potencial Z. 

 

                Tabla VI.   Resultados de DLS y ELS de los materiales de TiO2, CuO y CuO/TiO2 

 

Material  Potencial Z (mV) Z-Average  (d.nm)  PDI 

TiO
2
 - 425 °C -19.1 619.6 0.464 

TiO
2 

- 475 °C -11 322.5 0.290 

TiO
2 

- 525 °C -21 627.1 0.559 

TiO
2 

- 575 °C  -15.5 225 0.261 

CuO -15.9 444.9 0.357 

CuO/TiO
2
 - 425 °C -15.4 578.5 0.507 

CuO/TiO
2 

- 475 °C -16.1 348 0.328 

CuO/TiO
2 

- 525 °C -15.7 750.6 0.329 

CuO/TiO
2 

- 575 °C  -19.7 323.2 0.288 

 

Con base en los valores de PDI, se muestra que los materiales son polidispersos tal 

como se mostró en la gráfica, es importante conocer las distribuciones de 

polidispersión, ya que presenta diferentes tamaños en un medio líquido a causa de 

la formación de aglomerados en el agua, lo cual puede influenciar negativamente la 

actividad antimicrobiana ya que las partículas más pesadas tienden a aglomerarse y 

precipitarse más rápido, y al tener tamaños muy grandes, no permite que el material 

permee la pared celular de las bacterias. Con respecto al potencial Z, se obtuvieron 

valores negativos lo cual promueve la interacción entre la carga positiva de los 

microorganismos y el material.  
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CuO/TiO2 a 425°C 

CuO/TiO2 a 475°C 

CuO/TiO2 a 525°C 

CuO/TiO2 a 575°C 

Amikacina  Medio MH 

4.6 Actividad antimicrobiana mediante el método de microdilución 
 

Se evaluó la actividad antimicrobiana de los materiales de CuO, TiO2 y CuO/TiO2 a 

425, 475, 525, 575°C utilizando la técnica de microdilución en placas de 96 pozos, 

donde se determinó la concentración mínima inhibitoria de los materiales contra las 

cepas bacterianas modelo, E. coli y S. aureus empleando como controles la positivo 

a la inhibición la amikacina y como control negativo el medio MH. Tal como se 

muestra en la Figura 25. 

 

 

 

 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 25.  Ensayo de microdilución para determinar el  MIC de los materiales de CuO/TiO2, a 
diferentes temperaturas con colorante TTC. 

 

A todos los materiales sintetizados se determinó el MIC, sin embargo, las nanopartículas 

de TiO2 no mostraron actividad inhibitoria en ninguna de las dos bacterias, presentando 

crecimiento incluso en concentraciones de 20 mg/mL, por lo que el MIC debe encontrarse 

a mayores concentraciones. Esta falta de actividad se demuestra en la Figura 26, donde 
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TiO2 a 425°C 

TiO2 a 475°C 

TiO2 a 525°C 

TiO2 a 575°C 

todos los pozos se colorearon de rojo debido a que, la acción enzimática de los 

microorganismos vivos en la muestra reduce las sales de tetrazolio del colorante, 

tornándolo en color rojizo por la acción de los cristales de formazan. La presencia de 

bacterias vivas posiblemente se debe a la falta de fotoactivación del TiO2, a pesar de que 

algunos estudios [27-29] señalan que sin fotoactivación las propiedades antimicrobianas 

del TiO2 se mantiene (por la interacción de la diferencia de cargas entre las 

macromoléculas del microrganismo y el material, generando ROS y causando la 

oxidación y muerte de la célula), sin embargo, este efecto no se observó en los materiales 

sintetizados.   

 

   

 

 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 26.  Ensayo de microdilución para determinar el MIC de los materiales de TiO2, a diferentes temperaturas con 

colorante TTC. 
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Por otra parte, las nanopartículas de CuO presentaron una MIC de 0.625 mg/mL para S. 

aureus, en contraste con los resultados obtenidos en E. coli, donde se registró una MIC 

de 2.5 mg/mL 

Los compositos por mezcla mecánica (1:1) de CuO/TiO2 mostraron una mayor actividad 

antimicrobiana que el cobre solo. Contra S. aureus, CuO/TiO2 a 475 y 525°C fueron los 

materiales con la MIC más baja con valores de 0.312 mg/mL, seguidos de los materiales 

CuO/TiO2 a 425 y 575°C con una MIC de 0.625 mg/mL, igual a la que presenta el CuO. 

Por otro lado, contra E. coli los materiales de CuO/TiO2 a 425, 525 y 575°C presentan 

una MIC de 1.25 mg/mL siendo el material a 475°C el que presenta mejor MIC con 0.625 

mg/mL. El composito de CuO/TiO2 a 475°C fue el que presentó mayor inhibición en las 

dos cepas bacterianas tal como se observa en la siguiente tabla. 

 

                         Tabla VII.   Resultados de MIC en los materiales de CuO y CuO/TiO2. 

Material  MIC 

E. coli S. aureus 

CuO 2.5 mg/mL  0.625 mg/mL  

CuO/TiO2 425 °C  1.25 mg/mL  0.625 mg/mL  

CuO/TiO2 475 °C  0.625mg/mL  0.312 mg/mL  

CuO/TiO2 525 °C  1.25 mg/mL 0.312 mg/mL  

CuO/TiO2 575 °C  1.25 mg/mL 0.625 mg/mL  

 

Se ha reportado el efecto de los nanomateriales de CuO y TiO2 en la inhibición de 

bacterias [44, 48-49] sin embargo, los materiales de TiO2 no presentaron actividad 

antimicrobiana, por otro lado, el CuO y los compositos de CuO/TiO2 presentan MIC en la 

inhibición de E. coli y S. aureus. Uno de los principales objetivos era evaluar la influencia 

del CuO en combinación con los materiales de titanio a diferentes fases para determinar 

si estas fases contribuían a mejorar la actividad antimicrobiana, lo cual se confirma. A 

pesar de que todos los materiales que contienen CuO muestran actividad inhibitoria 

siendo mayor en bacterias Gram positivas (S. aureus), resalta el material de CuO/TiO2 a 
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475°C ya que, en comparación con los otros, obtuvo la MIC más baja en E. coli (Gram 

negativa), esto se atribuye a diversos factores que en conjunto mostraron este efecto, 

sin embargo el PDI señaló que si bien este material contiene diferentes tamaños 

hidrodinámicos de partículas, no existe tanta variación con respecto a los otros 

materiales que forman aglomerados y se precipitan a mayor velocidad, y al presentar un 

tamaño promedio de partícula bajo con respecto a los otros materiales promovió una 

mayor actividad inhibitoria. Los resultados de MEB confirman la formación de 

aglomerados, lo cual puede afectar en la actividad inhibitoria de los materiales 

sintetizados. 

 

Existen variaciones que pueden modificar los resultados obtenidos, lo cual tiene relación 

con los tamaños de partícula (las más grandes se precipitan más rápido), por lo tanto, si 

se toman las partículas superficiales (de menor tamaño) es posible obtener resultados 

variables, ya que, se ha reportado que tamaños pequeños de cristalito muestran una 

mayor actividad antimicrobiana [3, 7, 10, 19]. 

En este trabajo se realizaron los ensayos por duplicado y en diferentes ocasiones, y los 

resultados obtenidos fueron congruentes con lo reportado, es decir, la reproducibilidad 

es comprobable. 
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CAPITULO V: CONCLUSIONES 
 

En este trabajo se obtuvieron polvos nanoestructurados de TiO2 con una combinación 

de fases anatasa y rutilo a través del control de la temperatura (425, 475, 525, y 575°C) 

con el método sol-gel. Del mismo modo, se obtuvieron nanopartículas de CuO con el 

100% de la fase tenorita mediante el método Pechini. Con la mezcla mecánica se 

obtuvieron los compositos de   CuO/TiO2 con presencia de las fases; anatasa, rutilo y 

tenorita para su evaluación en la actividad antimicrobiana en la inhibición de biopelículas 

en superficies construidas, a partir de lo cual se puede concluir lo siguiente: 

Las técnicas de DRX y refinamiento Rietveld determinaron la presencia y porcentaje de 

fases presentes en los materiales. Por lo cual se concluye que la combinación de fases 

anatasa y rutilo, promovió la actividad antimicrobiana en los materiales de titanio 

combinados con cobre. Siendo los compositos de CuO/TiO2 los materiales con mayor 

inhibición incluso que el cobre solo. También con estas caracterizaciones de obtuvo el 

tamaño de cristalito, observando un incremento de tamaño con respecto a la 

temperatura, sin embargo, la influencia de la fase tenorita promovió la disminución de 

tamaño de cristalito, lo que permitió que los materiales presentaran un menor tamaño de 

partícula hidrodinámico. Las micrografías de MEB-EDS mostraron materiales con 

aglomerados y sin presencia de impureza. Con esto se comprueba el eficiente método 

de síntesis. Con los análisis DLS y ELS se obtuvo el tamaño promedio de partícula con 

valores desde ~225 nm hasta ~750nm, y materiales polidispersos (con partículas de 

diferentes tamaños), posiblemente por la formación de aglomerados. También se obtuvo 

potencial Z entre -11mV y -21mV en interacción con un medio líquido, aunque los 

materiales presentan una precipitación muy marcada con respecto al tiempo y esto 

promueve la formación de aglomerados ya que son polidispersos. Aunque no se encontró 

actividad contra el TiO2 solo, se obtuvo una buena actividad en la inhibición de las 

bacterias de estudio, entre los materiales destacó el composito a 475°C con una mayor 

inhibición, sin embargo, la diferencia entre los otros compositos no es muy grande ya 

que no se observó una relación entre los PDI y el incremento de temperatura, esto se 

atribuye a la influencia de la molienda de los polvos. 
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En el Análisis de FTIR- ATR se comprobó que los compuestos presentan las vibraciones 

del enlace M-O del TiO2 y CuO sin rastros de impurezas, ya que no se observaron 

señales características de compuestos orgánicos que se puedan atribuir a algún residuo 

de los reactivos utilizados en la síntesis. No se observó una variación significativa entre 

las bandas de los materiales sintetizados con lo que se puede suponer que el método de 

síntesis fue correctamente empleado.  

  

Con lo descrito anteriormente se puede concluir que los materiales sintetizados de CuO, 

CuO/TiO2 a diferentes temperaturas cumplen con los requerimientos necesarios para 

emplearse en el área de construcción y ser agentes de desinfección en superficies 

construidas y edificios enfermos, ya que presentan actividad antimicrobiana contra 

bacterias modelo, una Gram positiva y una Gram negativa, lo que les permite inhibir la 

formación de biopelículas.  
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CAPITULO VI: RECOMENDACIONES Y PERSPECTIVAS 
 

De acuerdo con los resultados encontrados en este proyecto se sugieren las siguientes 

recomendaciones y perspectivas para ser tomadas en cuenta: 

 

• Se sugiere fotoactivar los materiales de TiO2 con luz ultravioleta a 254nm antes 

de usarse en el ensayo de actividad antimicrobiana, para evaluar el efecto 

fotocatalítico del par electrón hueco y su interacción en la formación de especies 

reactivas contra los microrganismos como un mecanismo de acción.  

• Evaluar la actividad antimicrobiana contra otros grupos de bacterias con diferente 

morfología, así como la actividad antifúngica en hongos y determinar la influencia 

de las fases de los materiales y su tamaño de partícula.  

• Realizar pruebas en concreto para estudiar su interacción con los materiales. 

• Realizar el análisis BET para conocer el área superficial especifica de los 

materiales y evaluar como el material interacciona con la bacteria y cuál es su 

área de contacto con la misma para confirmar si hay relación en la actividad 

antimicrobiana y el área superficial especifica.  
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A1. PDF utilizado en DRX y Rietveld correspondiente a la fase anatasa. 

 

 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



 

67 

 

 

 

 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



 

68 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



 

69 

 

A2. PDF utilizado en DRX y Rietveld correspondiente a la fase rutilo. 

  

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



 

70 

 

 

 

 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



 

71 

 

 

  

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



 

72 

 

A3. PDF utilizado en DRX y Rietveld correspondiente a la fase tenorita. 
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ANEXOS 

 

 

Alojamiento de la Tesis en el Repositorio Institucional  

 

 

 

Título de Tesis: 

 

Actividad antibacteriana de nanomateriales de CuO, 

TiO2 y CuO/TiO2 con potencial aplicación en 

superficies construidas 

 

 

Autor de la Tesis: 

 

 

Ing. Zurisadai Martínez Corona  

 

ORCID 

 

 

https://orcid.org/0009-0000-8611-0769 

 

Resumen de la 

Tesis: 

 

En el presente trabajo se sintetizaron nanomateriales de 

dióxido de titanio (TiO2) por el método sol-gel con 

combinación de fases (anatasa y rutilo) mediante el control 

de la temperatura, realizando tratamientos a 425, 475, 525 

y 575°C. Los materiales de óxido de cobre (CuO) se 

obtuvieron por el método Pechini. También se realizó una 

mezcla mecánica de TiO2/CuO en proporción 1:1. Las 

propiedades antimicrobianas de los materiales se 

evaluaron para determinar su potencial aplicación en la 

industria de la construcción, específicamente para inhibir 

la formación de biopelículas en superficies. Los resultados 

de difracción de rayos X (DRX) y la técnica de 

Refinamiento Rietveld muestran que la fase rutilo 

aumenta, teniendo 8.42% a 425°C y 91.65% a 525°C y la 

fase anatasa disminuye al incrementar la temperatura, 
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pasó de 93.58% en 425°C a 8.35% en 525°C. En los 

materiales de CuO se observó la fase tenorita y en los 

compositos hay una combinación de fases anatasa, rutilo 

y tenorita, la presencia de la fase tenorita favoreció en la 

respuesta antimicrobiana de los materiales.  Los espectros 

de FTIR (espectroscopia infrarroja por transformada de 

Fourier) mostraron la presencia de señales 

correspondientes a las vibraciones de Ti-O y de Cu-O en 

~530 cm-1 observando ligeros cambios respecto a los 

materiales obtenidos por sol-gel, mientras que los 

obtenidos por mezcla mecánica no presentaron cambios 

importantes con respecto a la temperatura. 

Con los análisis DLS y ELS se obtuvo el tamaño promedio 

de partícula con valores desde ~225 nm a ~750nm con 

potencial Z entre -11mV y -21mV. Finalmente, en las 

evaluaciones de MIC se encontró que el material de 

CuO/TiO2 a 475°C tuvo mayor actividad inhibitoria para 

Staphylococcus aureus y Escherichia coli con respecto a 

los otros materiales de CuO/TiO2, TiO2 y CuO. Este 

material inhibe la formación de biopelículas en superficies, 

evitando la proliferación de las bacterias al ambiente. 

 

 

Palabras clave de 

la Tesis: 

 

 

TiO2, CuO, biopelícula, actividad antimicrobiana, 

superficies construidas. 
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